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= (54) Title: FILTERS CONSISTING OF FILTER PAPER OR PAPER-TYPE NONWOVK4 MATERIAL 
S (54) Bezdchnung: FILTER AUS FILTERPAPIER ODER PAPEERARTIGEM VUESSTOFF 

(57) Abstract: The invention relates to mters consisting of mter paper or p^-typenonwoven mated Said filters consist pMtially 
or completely of fibrous material containing cellulose. The aim of the invention is to eliminate the disadvantages of the prior art 
by providing filters which are characterized by an exceUent filtering capacity and which are also able to absorb and bind unwanted 
r2 impurities or accompanying substances in the filter medium. To this end, the ceUuiose-containing material used for die inventive 
^ filter is at least partiaUy carbamided with urea and phosphorylated with phosphoric acid or ammonium phosphate until a nitrogen 
^ content in the form of carbamide groups of 1 to 4 % and a phosphorous content of 3 to 8 % is reached, The invention also relates to 
a suitable method for producing the inventive filtMS. 



O 



(57) Zusanunenfassung: Die Erfindung betrifft Filter aus FUterpapier Oder aus papierartigem Vliesstoflf, die teilweise oder voU- 
standig aus faserfdmrigem ceUulosehaltigem Material bestehen. Ausgehend von den Nachteilen des bekannten Standes der Technik. 
soUen FUter geschaffen werden, die sich durch eine hohe FUterkapazitat auszeichnen und zusStzUch noch in der Lage sind, uner- 
wttnschte Fremd- oder Begleitstoffe im Filtennedium aufzundunen und zu binden. Als L6sung wird ein Fdter vorgeschlagen. bei 
dem das cellulosehaltige Material zumindest teilweise mit Hamstoff caibamidiert und mit Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat 
phosphoryUert ist, bis zu einem in Fonn von Cari>amidgnippen vorUegenden Sticksloffgehalt von 1 bis 4 % und einem Phosphorge- 
halt von 3 bis 8 %. Femer wird ein geeignetes Herstellungsvetfahren votgeschlagen. 
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Beschreibunq 

Filter aus Filterpapier Oder paplerartiqem Vliesstoff 

5 

Die Erfandung betrifft Filter aus Filterpapier oder aus papierartigem Vliesstoff, die 
teilweise oder vollstandig aus faserformigem celiulosehalttgem Material bestehen. 

10 Filterpapier ist aus Zellstoff, Kunststoff- oder Glasfasern hergesteiltes Papier fur die 
Filtration in Haushalt, Technik und fOr Analysen. Papierartige Vliesstoffe sind 
Verbundstoffe aus faserformigem celluiosehaltigem Material. Aus Filterpapier Oder 
papierartigem Vliesstoff warden z.B. Filtertuten oder durch Wickein oder Falten 
Filterpatronen hergestellt. Die so hergestellten Filter werden nach einmaligem 

15 Gebrauch weggeworfen. Bei den als Wegwerfartikei zur Anwendung kommenden 
Filtern ist es erstrebenswert, daft diese aus Umweltschutzgrunden biologisch 
abbaubar sind. Dies wird aber nur erreicht, wenn die Filter ausschlieBHch aus 
Cellulose bestehen. 

Im allgemeinen dienen Filter zum Abtrennen von Feststoffpartikein von Gasen oder 

20 Flussigkeiten. Insbesondere bei der Filtration wafiriger Medien ist es jedoch haufig 
erstrebenswert, auch bestimmte lonen mit abzutrennen, entweder um einen 
zusatzllchen Reinigungseffektzu erzielen, oder eine Anreicherung im Filterpapier zu 
erzielen. Das betrifft besonders toxische Schwermetalle sowie Hartebildner im 
Trinkwasser und die Konzentrierung von Metallspuren aus gro&eren Wasserproben 

25 zur einfacheren analytischen Erfassung. 

Bisher sind keine Fasern fur Filtermateriaiien bekannt, die einerseits eine 
ausretchende Kapazitdt zur Aufnahme von Hartebildnern aufweisen, um be! Oblichen 
Wasserharten eine nennenswerte Verbesserung bei der Getrankebereltung zu lelsten 
und andererseits Schwermetalle hinretchend festzu binden, um bei den moglichen 

30 geringen Konzentrationen eine merkliche Geschmacksverbesserung zu bewirken. 
Handelsubliche Systeme zur Verbesserung der Trinkwasserquaiitat haben daher als 
Kernstuck eine mit lonenaustauschern gefullte Patrone. Derartige Patronen bringen 
aber bekanntlich Probleme durch die Vermehrung von Keimen, wenn das wasser- 
gefullte System nicht durchstromt wird und belasten die Umwelt durch ihr nur 

35 unvollstandig zu realisierendes Recycling. 

Der Erfmdung lag die Aufgabe zugrunde, Filter aus Filterpapier Oder papierartigem 
Vliesstoff zu schaffen, die sich durch eine hohe Filterkapazitat auszeichnen und 
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zusatzlich in der Lage sind, unerwUnschte Fremd- oder Begleitstoffe im Filtermedium, 
wle z.B. Hartebildner oder Schwermetalle, aufzunehmen und zu binden. Ferner ist es 
Aufgabe der Erfindung geeignete Verfahrensweisen zur Herstellung der Filter zu 
schaffen. 

5 

ErfindungsgemaA wird die Aufgabe durch die im Anspruch 1 angegebenen Merkmale 
gelost. Die Merkmale zu den vorgeschlagenen Verfahrensweisen zur Herstellung der 
Filter sind Gegenstand der Anspruche 2 bis 13. 

10 Die Filter aus Filterpapier Oder papierartigem Vllesstoff bestehen tetlweise oder 
vollstandig aus faserformigem cellulosehaltigem Material. Durch eine spezlelle 
Behandlung des celluiosehaltlgen Materials, entweder vor oder nach der Herstellung 
des Ftlterpapiers, werden die Eigenschaften der Filter wesentlich verbessert. 
ErfindungsgemaB erfolgt die Behandlung derart, daft das cellulosehaltige Material 

15 zumlndest teilweise mit Harnstoff bis zu etnem in Aminomethansllureestergruppen 
(Carbamidgruppen) gebundenen Stickstoffgehalt von 1 bis 4 % carbamidiert und mit 
Phosphorsaure oder Ammoniumphospat bis zu einem Phosphorgehalt von 3 bis 8 % 
phosphoryliert ist. 

Aus so modifiziertem cellulosehaltigem Material hergestellte Filter besltzen au&er 
20 einer hohen Filterkapazitat zusatzlich noch die besonderen Eigenschaften, 

Hartebildner sowie toxische und geschmacksbeeintrachtigende Schwermetalle zu 
binden. Durch diese Behandlung wird auch eine verbesserte Quellbarkelt der 
Cellulosefasern und dadurch ein breiteres Anwendungsgebiet fur die Filter erreicht. 
Diese konnen bevorzugtzur Abtrennung mechanischer Verunreinigungen aus 
25 Flussigkeiten und Gasen eingesetzt werden. Im Falle zu filtrierender waAriger 

Losungen besitzen die Filter die vorteilhafte Eigenschaft, die Kationen ionenbildender 
Verunreinigungen gegen Natrium oder Ammoniumionen auszutauschen. 
Aufgenommen werden insbesondere mehrwertige Kationen (Hartebildner, 
Schwermetalle usw.) aber auch kationische Tenside, quarternare organische 
30 Ammoniumverbindungen usw.. Andere Einsatzgebiete sind die Entstaubung, 
Wassertechnik, insbesondere In Wasserleltungen, als Luft-, Kaffee-, Rauch- oder 
Staubfilter. 

Aus den behandelten Celluiosefasern kdnnen in an sich bekannter Weise Filterpapier 
Oder papterarttger Vliesstoff entweder ausschlie&lich aus Cellulosefasern oder in 
35 Abmischungen mit anderen geeigneten Ausgangsstoffen fur derartige Filter, wie z.B. 
Kunststoffen oder Glasfasern, hergestellt werden. 

Aus dem Filterpapier oder dem papierartigen Vliesstoff konnen dann unterschiedliche 
Arten von Filtern produztert werden, wie z.B. Filtertuten oder Patronenfilter. Die Filter 
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werden m der Rege! als Einwegfilter verwendet Filter, die ausschlieBllch aus Cellulose 
und/oder dem erfindungsgemad modifizierten cellulosehaltigen Material bestehen, 
haben den Vorteil, daft sle biologisch vollstandig abbaubar sind. 

Als Cellulosefasern konnen alte ftir die Papierherstellung geelgneten Fasern mit einem 
5 hohen Cellulosegehalt, wie z.B. Baumwoll-Linters, Sulfat- und Sulfit-Zellstoffe aus 
verschiedenen Holzern, Recyclingfasern aus Altpapier, eingesetzt werden. 
Hinsichtlich der durchzufOhrenden Phosphorylierungs- und Carbamidierungs- 
reaktionen ergeben sich folgende Moglichkeiten: 

10 - Behandiung des gesamten cellulosehaltigen Ausgangsmateriais vor der 
Herstellung des Filterpapiers Oder des papierhaltigen Vliesstoffes; 

- Behandiung einer Tellmenge des erforderlichen Ausgangsmateriais an Cellulose 
vor der Herstellung des Filterpapiers bzw. des papierartigen Vliesstoffes und 
nachfolgendem Abmischen dieser Teilmenge mit unbehandeltem cellulose- 

15 haltigem Fasermateria! und 

- Herstellung des Filterpapiers oder des papierartigen Vliesstoffes in an sich 
bekannter Art und Weise und nachtragliche Behandiung der Filterpapier- Oder 
Vliesstoffbahn durch die Phosphoryiierung und Carbamidierung. 

20 In Abhangigkeit vom Elnsatzzweck der Filter k5nnen verschiedene Phosphorylierungs- 
und Carbamldierungsgrade innerhalb der angegebenen Bereichsgrenzen fur den 
Stickstoff- und den Phosphorgehalt eingestellt werden. 

Die Phosphoryiierung und Carbamidierung des cellulosehaltigen Ausgangsmateriais 
fur die Herstellung des Filterpapiers oder des papierartigen Vliesstoffes wird unter 

25 folgenden Bedingungen durchgefuhrt. 

Wesentlich ist, daft das cellulosehaltige Fasermaterial vor der Phosphorylierungs- und 
Carbamidierungsreaktion in eine besonders reaktionsfahige Form gebracht wird. 
Diese sogenannte Aktivierung erfolgt durch Einstellen eines Feuchtigkeitsgehaltes der 
cellulosehaltigen Fasern auf etnen Wert von Qber 30 % , insbesondere durch Zugabe 

30 von Wasser. Das cellulosehaltige Ausgangsmaterial hat Ublicherwelse bereits einen 
Wassergehalt von 5 bis 25 %. Urn die gewunschte Aktivierung zu erreichen, ist es 
erforderlich, daft das cellulosehaltige Fasermaterial uber einen ISIngeren Zeitraum der 
Einwirkung von Wasser ausgesetzt wird. Die Zeitdauer ist im wesentlichen abhangig 
vom bereits vorliegenden Feuchtigkeitsgehalt des Materials. 

35 Die Reaktionspartner Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und Harnstoff mussen 
in das cellulosehaltige Material so eingemischt werden, daft dtese nach Beendigung 
des Mischprozesses gleichmaftig verteilt vorliegen. Neben der erwahnten Aktivierung 
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ist besonders auf eine gleichmallige Verteilung der Reaktionspartner in dem cellulose- 
haltigen Fasermaterial zu achten. 

Eine unbedingte Notwendigkeit der Einhaltung einer bestimmten Reihenfolge bei der 
Zugabe der Reaktionspartner bestelit nictit. 

5 Die Aktivierung kann vorteilhaft mit dem Vermlschen mU Harnstoff und/oder 

Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat kombiniert werden. Aus den zuzusetzenden 
Mengen an Harnstoff und/oder Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und der fur 
die Aktivierung vorbestimmten Wassermenge wird gegebenenfalls unter Erwarmen bis 
auf eine Temperatur von 60 "^C eine klare Losung dieser Komponenten gebiidet, die an 

10 Stelle von Wasser zur Aktivierung des cellulosehaltigen Fasermaterials eingesetzt 
wird. Wahrend der Aktivierungszeit mud darauf geachtet werden, daB kein Wasser- 
verlust eintritt. 

Ein wesentlicher Verfahrensschritt besteht darin, dad vor der eigentlichen Phosphory- 
lierung und Carbamidierung die im Reaktionsgemisch zwecks Aktivierung vorhandene 
15 Feuchtigkeit nahezu voltstandig ausgetrieben wird. Dies erfolgt durch Erhitzen des 
Gemisches auf Temperaturen von 60 bis 100 **C und gleichzeitiges Aniegen von 
Vakuum. Erst wenn das Wasser abdestililert ist, darf die nachfolgende 
Phosphorylierungs- und Carbamidierungsreaktion eingeleitet werden, die ebenfalis 
unter Vakuum durchgefiihrt wird. 
20 Die Durchfiihrung dieser Reaktion unter Vakuum fuhrt zu einer Reihe von 

entscheidenden Vorteilen. Von groQer Bedeutung ist die gegenOber der DurchfCihrung 
unter Normaldruck mdglich Absenkung der Reaktionstemperatur um etwa 40*^0. 
Dadurch werden Nebenreaktionen von Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat und 
Harnstoff deutlich vermindert sowie Zersetzungsreaktionen der ceilulosehaltigen 
25 Fasermaterialien unterdruckt. So ist es moglich, die Einsatzmengen der Reaktions- 
komponenten Harnstoff und Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat zu verringern. 
infolge der niedrigen Reaktionstemperaturen und der geringen Einsatzmengen an 
Phosphorsaure bzw. Ammoniumphosphat und Harnstoff wird eine schonende 
Behandlung des cellulosehaltigen Materials wahrend der Durchfuhrung der 
30 Phosphorylierung und Carbamidierung gewahrleistet Dadurch bielben die Strukturen 
und mechanischen Eigenschafteh der cellulosehaltigen Fasermaterialien bei der 
Umsetzung weitgehend erhalten, was fur die Papier- oder Vlieserzeugung sehr wichtig 
ist. 

Weiterhin ist es wichtig, Reaktionszelten von mindestens 15 Minuten einzuhalten. Bei 
35 geringeren Reaktionszelten wird z.B. die eingesetzte Phosphorsaure unvollstandig 
umgesetzt, und insbesondere ist der Stickstoffgehalt zu niedrig. Au&erdem hat sich 
herausgestelit, dafl nach zu langen Reaktionszeiten, d.h. oberhalb vier Stunden, die 
Sorptionskapazitat deutlich nachlaftt, wobei offensichtlich die bekannten 
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Kondensationsreaktionen der Phosphatgruppen unterelnanderzu Diphosphaten usw. 
ablaufen. 

Nach Beendigung der Reaktionszeit wird das Reaktionsprodukt in an sich bekannter 
Weise auf Normaltemperatur abgekuhit, und die Verunreinigungen werden 
5 ausgewaschen. 

Als Phosphorsaure kann jede beliebige technische Qualltat, insbesondere die handels* 
ubiiche 85 %ige , eingesetzt werden. An Stelle aller Oder eines Tells der Phosphor- 
saure konnen auch aquivalente Mengen der Ammoniumphosphate eingesetzt werden. 
IHarnstoff eignet sich vorzugsweise in prillierter Form, jedoch ist auch jede andere 

10 technische Handeisware geeignet. 

Entsprechend der vorgeschlagenen Verfahrensweise fOhren bereits geringe Einsatz- 
mengen an IHarnstoff und Phosphorsaure Oder Ammonlumphosphatzu Fasern mit 
hoher Sorptionsleistung. Dies betrifft sowohl die Sorptionskapazitat als auch die 
Festigkeit, mit der insbesondere Schwermetalle gebunden werden. 

15 Die Phosphorylierung und Carbamidierung von bereits hergestelltem bahnformigem 
Filterpapier Oder papierartigem Vliesstoff aus cellulosehaltigem Material erfolgt unter 
folgenden Bedingungen. Dieses Ausgangsmaterial wird mit einer Losung von 
Phosphorsaure und/oder Ammoniumphosphat in Wasser in einem Molverhaltnis 
Harnstoff zu Phosphor von 2,5 : 1 bis 4,5 : 1 behandelt, wobei die Wassermenge so 

20 eingestellt wird, dall im cellulosehaitigen Ausgangsmaterial 1 bis 8 Wlol Phosphor je kg 
Cellulose verbleiben. Das Ausgangsmaterial kann ein- Oder beidseitig durch 
Bestreichen mit der Losung behandelt werden oder wird innerhaib einer taktweise 
arbeitenden Aniage in einem Losungsbad getrSnkt. 

Durch eine nachfoigende Vakuumbehandlung bei gleichzeitiger Erwarmung des 
25 Ausgangsmaterials auf eine Temperatur von 60 bis 100 **C wird das Wasser vollstSndig 
ausgetrieben. Danach erfolgt die Phosphorylierung und Carbamidierung, ebenfalls 
unter Vakuum und bei einer Temperatur 125 bis 155 •'C, wahrend einer Reaktionszeit 
von mindestens 15 Minuten. 

Das phosphorylierte und carbamidierte Ausgangsmaterial wird anschlie&end 
30 abgekuhit, phosphatfrei gewaschen und abschlieflend getrocknet. Aus dem 

modifizierten Filterpapier bzw. Vliesstoff werden dann in an sich bekannter Weise die 
jeweiligen Filter durch Ausstanzen, Falten und Wickein hergestellt. 
Bei Filtern, die im Trinkwasserbereich eingesetzt werden, wird vor dem Waschen und 
Trocknen des phosphorylierten und carbamidierten cellulosehaitigen Materials die 
35 vorliegende Ammonium-Form durch Behandlung mit einer Kochsalzi5sung In die 

Natrium-Form uberfuhrt. Die Behandlung erfolgt entweder an modifizierten Fasern vor 
der eigentlichen Papierherstellung oder an dem modifizierten Filterpapier bzw. dem 
Vliesstoff. 
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Beispiel 1 



100 g als pappartige Bahnen vorliegende Baumwoll-Linters (Linters 503 der Fa. 
5 Buckeye Mephis) wurden in Stilcke zerschnitten und mit emer bei 60 erzeugten 
Losung aus 74,7 ml Wasser, 61,4g 85 %iger Phosphorsaure und 111,3 g Harnstoff in 
einer Schale Qbergossen und des ofteren umgeschwenkt. Nachdem die Losung 
vollstandig und gieichma&ig aufgesogen war, wurde luftdicht abgedeckt und eine 
Stunde bei Zimmertemperatur aufbewahrt. AnschlieBend wurde die Schale in einen 
10 Vakuumtrockenschrank gestellt, ein Vakuum von 40 Torr angelegt und bei 90 bis 
100 'C getrocknet. Als kein Wasserdampf mehr abzusaugen war, wurde die 
Temperatur auf 140 **C gesteigert und 1,5 Stunden gehalten, wobei das Vakuum 
aufrechterhalten wurde. Es ergaben sich 191,8 g eines auRerlich unveranderten 
Reaktionsproduktes, das in Wasser angeruhrt, abflitriert und bis zur Phosphatfreiheit 
1 5 des Waschwassers gewaschen wurde. Das Produkt wurde Im Trockenschranlc bei 
110 '^C getrocknet, wobei sich 149,3 g Ausbeute ergaben. 
Eine Probe des so gewonnenen Fasermaterials wurde durch Waschen mit 
konzentrierter Kochsalzl5sung von der Ammonium-Form in die Natrium-Form 
uberfuhrt, salzfrei gewaschen und anschlieftend getrocknet. Die Elementaranalyse 
20 dieser Probe ergab einen Phosphorgehalt von 5,6 % und einen Sticks toff ge halt 
von 1,3 %. 

Das so hergestellte Fasermaterial wurden nachfolgend auf seine Sorptions- 
eigenschaften untersucht 

Die Bestimmung der Sorptionsgleichgewichtsdaten erfolgte nach folgender Methode: 
25 250 ml Ma&kolben wurden mit den Faserproben (0,1 bis 0,025 g) und jeweils 1 bis 5 ml 
m/10 L5sungen von Salzen der Metalle Cu, und Ca beschickt, aufgefullt, mit 
Magnetriihrstab versehen und 3 Stunden bei Zimmertemperatur geriihrt. Nach dem 
Absitzen wurden die Losungen dekantiert, ihr pH bestimmt und komplexometrisch ihr 
Metallgehalt ermittelt. Aus den so erhaltenen Gieichgewichtskonzentrationen In der 
30 Losung und der durch die Zugabe von Metallsalzl5sungen festgelegten Ausgangs- 
konzentrationen wurden die Gieichgewichtskonzentrationen an der Faser errechnet. 
Durch Zugabe entsprechender Mengen Salpetersaure vor dem Auffullen der 
MaHkolben wurde pH = 4,5 bei der Sorption etngestellt. IMehrere Kontrollmessungen 
der Gieichgewichtskonzentrationen in der L5sung mittels Atomabsorptions- 
35 spektroskopie (AAS) ergaben Abweichungen im Bereich der IVIeBgenauigkeit und 
bestatigten so die Verla&lichkeit komplexometrischer Analysen bei den Sorptions- 
untersuchungen. 
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Die so ermittelte Sorptions-Kapazitaten betrug fur Kupfer 100,1 mg Cu/g Faser und fur 
Calcium 62,9 mg Ca / g Faser. 

Die Festigkeit der Sorption wurde an Hand der Gleichgewichtsdaten bei niedrigen 
Gleichgewichtskonzentrationen (unter 10 mg/l) in der Losung bestimmt (ebenfalls bei 
5 Zimmertemperatur und pH 4,5). Zur besseren Ubersichtlichkeit der Daten wurde der an 
sich Qbllche metallspezifische Gleichgewichtskoeffizient Km© nach der Formel 

Km© = Cs / C| 

10 berechnet. 

Dabei ist Cs die Gleichgewichtsmetallkonzentratlon im Sorbens in mg/g und C| die 
Gleichgewichtskonzentration an Metall in der Losung in mg/l. 
Fur die Faserprobe ergab sich 

15 Kcu = 47l/g 

Die Faserprobe wurde mit der gleichen Gewichtsmenge unbehandelter Baumwoll- 
Unters vermischt und in herkommlicher Weise zu einem Filterpapier verarbeitet. Ein 
1,5 g schweres StUck (12 cm Durchmesser) davon wurde zum Fiitrieren von einem 
20 Liter eines Leitungswassers mit 10,1 '*dH und einem Kupfergehalt von 0,3 mg /! 
benutzt. Es resultierte ein Filtrat mit 0,4 **dH und einem Kupfergehalt von 0,01 mg/l. 

Beispiel 2 

25 

100 g Filterpapier bestehend aus Fichtenzellstoff fur Laborzwecke, die als Blatter im 
A4-Format vorlagen, wurden auf eine Unterlage gelegt und gleichmaBig mit einer 
Losung von 28,3 g Ammoniumphosphat und 50,9 g Harnstoff in 126 ml Wasser 

30 bestrichen, wobei die gesamte Losungsmenge verbraucht wurde. Nach 30 Minuten 
wurden die Unterlagen mit den Slattern In einen Vakuumtrockenschrank gelegt, ein 
Vakuum von 50 Torr angelegt und durch Erwarmen auf 100 **C alles Wasser 
ausgetrieben. Es wurde binnen 30 Minuten auf 155 •'C erhitzt, diese Temperatur 30 
Minuten gehalten, dann rasch beluftet und abgekuhlt. Es resultierten 137,7 g Produkt, 

35 das durch vorsichtiges Waschen unter Erhalt der ursprunglichen Form phosphatfrei 
gewaschen werden konnte. Nach dem Trocknen der Blatter bei 110 *C im normalen 
Trockenschrank resultierten 121,0 g behandeltes Filterpapier. 
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Die Elementaranalyse nach dem Uberfuhren in die Na-Form wie in Beispiel 1 ergab 
einen Phosphorgehait von 3,3 % und einen Stickstoffgehalt von 1,9 %. 
Die analog Beispiel 1 ermittelte Sorptionskapazitat ergab fur Kupfer 66,7 mg Cu / g 
Filter und fur Calcium 44,1 mg Ca / g Filter. Der Gleichgewichtskoeffizient fur Kupfer 
5 betragt 

Kcu = 46l/g. 

Durch einen aus dem Produkt geschnittenen Rundfilter von 10 cm Durchmesser mit 
10 einem Gewicht von 1,9 g wurde 1 Liter Leitungswasser mit einer Harte von 16,2 "dH 
und 0,1 mg Kupfer / 1 filtriert. Das Filtrat wies nur noch eine Harte von 4,6 •dH auf und 
der Kupfergehalt war auf 0,005 mg Cu / 1 gesunken. 
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Patentanspruche 



1 . Filter aus Filterpapier Oder papierartigem Vliesstoff, die tetlweise oder vollstandig 
5 aus faserformigem cellulosehaltigem MateriaJ bestehen, dadurch gekennzeichnet, 

daa das cellulosehaltige Material zumindest teilweise mit Harnstoff carbamidiert 
und mit Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat phosphoryliert ist, bis zu einem 
in Form von Carbamidgruppen vorliegenden Stickstoffgehalt von 1 bis 4 % und 
eInem Phosphorgehalt von 3 bis 8 %. 

10 

2. Verfahren zur Hersteliung von Fiiterpapier oder papierartigem Vliesstoff aus faser- 
formigem cellulosehaltigem Material fQr Filter nach Anspruch 1, gekennzeichnet 
durch folgende Verfahrensschritte: 



15 a) Aktivierung des cellulosehaltigen Materials, indem dieses auf etnen Feuchtig- 
keitsgehait von 30 bis 100 % eingestellt wird und dieser wahrend einer 
Zeitdauer von mindestens einer Stunde aufrechterhaiten wird, 

b) Zugabe von Phosphorsaure oder Ammoniumphosphat in einer Menge von 1 
20 bis 8 Moi je kg wasserfreiem cellulosehaltigem Material, 

c) Zugabe von Harnstoff in einem Molverhaltnis zu Phosphorsaure Oder 
Ammoniumphosphat von 2,5:1 bis 4,5:1, 

25 d) Vermischen der Komponenten Harnstoff und PhosphorsSure oder Ammonium- 
phosphat mit dem aktivierten cellulosehaltigen Material, solange bis die 
Komponenten gleichma&ig verteilt sind, 



e) Verdampfen der in dem gemaa den Verfahrensschritten a) bis d) gebildeten 
Gemisch enthaltenen Feuchtigkelt durch Erhitzen des Gemisches auf eine 
Temperatur von 60 bis 100 »C bei gleichzeitlgem Aniegen eines Vakuums, 

f) Durchfuhrung einer Phosphorylierung und Carbamidierung durch Erhitzen des 
Gemisches auf eine Temperatur von 125 bis 145 ''C bei gleichzeitlgem Aniegen 
eines Vakuums unter Einhaltung einer Reaktionszeit von ein bis vier Stunden 
und 
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g) Abkuhlung des Reaktionsproduktes auf Normaltemperatur und Auswaschen 
der Verunreinigungen. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daH zur Aktivierung des 

5 cellulosehaltigen Materials diesem eine vorbestimmte Menge an Wasser zugesetzt 
wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dad dem 
aktivierten cellulosehaltigen Material zuerst die Phosphorsaure oder Ammonium- 

10 phosphat zugesetzt und gleichma&ig verteilt wird und anschlicBend der Harnstoff. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 4, dadurch gekennzetchnet, daft die 
Mischzeiten zum Einmlschen der Phosphorsaure oder Ammonlumphosphat und 
des Harnstoffes jeweils mindestens 15 min betragen. 

15 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, 6a^k die 
Reaktionskomponenten Phosphorsaure oder Ammonlumphosphat und Harnstoff 
bei Raumtemperatur mit dem cellulosehaltigen Material vermischt werden. 

20 7. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daft 
Phosphorsaure Oder Ammonlumphosphat und/oder Harnstoff mit der zur 
Aktivierung bestimmten Wassermenge vermischt werden und die so erhaltende 
Losung zur Aktivierung mit dem cellulosehaltigen Material vermischt wird. 

25 8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daH das Vermischen der 
Phosphorsaure oder Ammonlumphosphat und/oder des Harnstoffes mit dem 
Wasser unter Erwarmen auf Tempe.raturen bis zu 60 *'C durchgefuhrt wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, daft das 
30 cellulosehaltlge Material vor der Aktivierung auf die Temperatur der Losung von 

Harnstoff und/oder Phosphorsaure oder Ammonlumphosphat in Wasser erwarmt 
wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 9, dadurch gekennzeichnet, da& das 
35 cellulosehaltlge Material aus einem Gemisch verschiedener Materiailen geblldet 

wird. 
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11. Verfahren zur Herstellung von Filterpapier oder papierartigem Vliesstoff aus faser- 
formigem cellulosehaltigem Material fur Filter nach Anspruch 1, gekennzeichnet 
durch folgende Verfahrensschrttte: 

5 a) Herstellung von cellulosehaltigem Filterpapier oder papierartigem Vliesstoff 

als bahn- oder blattformiges Ausgangsmaterial in an sich bekannter Weise, 

b) Behandein des nach Verfahrensschritt a) erhaltenen Ausgangsmaterials mit 
einer Losung von Harnstoff und Phosphorsaure und/oder Ammonlum- 

10 phosphat in Wasser in einem Molverhaltnis Harnstoff zu Phosphor von 2,5 : 1 

bis 4,5 : 1, wobei die Wassermenge so eingestellt wird, da& tm cellulose- 
haltigen Ausgangsmaterial 1 bis 8 Mol Phosphor je kg Cellulose verbleiben, 

c) einer nachfolgenden Vakuumbehandlung und Erwarmung des Ausgangs- 
15 materials auf eine Temperatur von 60 bis 100 ""C, um das Wasser vollstandig 

auszutreiben, 

d) Durchfuhrung einer Phosphorylterung und Carbamidierung des gemaQ den 
Verfahrensschritten b) und c) behandelten Ausgangsmaterials bei einer 

20 Temperatur von 125 bis 155 *»C unter Vakuum und wahrend einer 

Reaktionszeit von mindestens 15 Minuten und 

e) anschlieKendem Abkuhlen und phosphatifrei Waschen und abschlieBendem 
Trocknen des behandelten Ausgangsmaterials. 

25 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daQ das 
angelegte Vakuum auf einen Wert von 50 bis 200 Torr eingestellt wird. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB das 
30 phosphorylierte und carbamidierte cellulosehaltige Fasermaterial vor dem 

Waschen und Trocknen durch Behandlung mit einer Kochsaiziosung von der 
Ammonium-Form in die Natrium-Form umgewandelt wird. 
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